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A Filtration Aid 

The invention relates a filtration aid according to the preamble of claim I, a 
process .cr i^z rr.ar.UtGCiUrc, aim an anunumon. 

Filtration aids on a cellulose basis have been known for a long time ("Ullmanns 
Encyklopadie der technischen Chemie", 3 rd edition (1951), Volume I, pages 492, 
keyword "Verfilzte Schichten", and 493, keyword "Filterungshilfsmittel"). Generally, 
filtration aids of pure cellulose cannot be prepared industrially. Nor are the filtering 
characteristics of cellulosic filtration aids sufficient in many cases. This is the case, in 
particular, in the difficult field of beverage filtration, specifically in the field of beer 
filtration, where the storage quality and the appearance of the product crucially depends 
on the filtration properties of the filtration aid employed. For this reason, the wood fibre 
materials known for technical filtration, which were only comminuted mechanically, i.e. 
were treated only physically, are not taken into consideration for beverage filtration 
because they emit extracted substances (colour, odour, flavour). 

Usually, beer filtration is performed in two stages. The firststage, as a aile, is a 
precoating filtration in which the liquid passes a precoat of a filtration aid. This stage is 
frequently followed by a downstream second filtration, (a membrane, diatomaceous 
earth, etc.). 

The decisive filtration aid for the precoating filtration in the beverage sector, 
specifically the beer sector, is diatomaceous earth. A large percentage of the beer 
produced worldwide is clarified by means of diatomaceous earth filtration. This is 
currently a total of more than 1.1 billion hi of beer. 
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The overall demand for filtration aids amounts to abt. 750,000 t annually, the far 
largest proportion of this amount being constituted by inorganic materials, i.e. said 
diatomaceous earth, perlite or bentonite. About 250,000 t to 300,000 t of this total 
amount are consumed by the beverage industry worldwide, largely by breweries, but 
also wine and fruit juice manufacturers. 

The proportion of filtration aids which are based on regrowing organic raw 
materials (cellulose, wood fibre materials, etc.) has hitherto amounted only to abt. 
20,000 t annually, although their use provides numerous advantages as compared to 
inorganic filtration aids. 

Thus, the organic filtration aids concerned are natural materials the quality of 
which only varies within narrow limits and the occurrence of which can be renewed at 
regular intervals. In addition, using organic filtration aids neither involves hazards to 
health nor has adverse effects on the environment and nature. Pumps and delivery 
elements of the filtration plants are saved to the best way possible because of the non- 
abrasive characteristics. Finally, the exhausted filter cakes can be disposed off in a 
relative simple way in agriculture, by composting them or feeding them to animals 

As was mentioned already, however, organic filtration aids are more expensive, 
in part by a multiple, over diatomaceous earth, or they have filtration properties which 
do not fully match those of diatomaceous earth. 

It is for this reason that organic filtration aids have not managed to push their 
way against diatomaceous earth till this date or were used, if at all, along with 
diatomaceous earth. (Article by J. Speckner "Cellulose als Filterhilfsmittel" in the 
journal "Brauwelt", year 124 (1984), issue 46, pages 2058 to 2066, particularly page 
2062, left-hand column, top)). 

However, diatomaceous earth increasingly proves to be problematic. Being a 
natural mineral substance, it is limited in occurrence. Thus, in the diatomaceous earth 
case, more and more inferior qualities have meanwhile to be resorted to in order to meet 
the large demand in the industry. However, this inevitably leads to increasing expenses 
in cleaning and processing the diatomaceous earth, which may have an adverse effect on 
its economic situation for a long run. 

An even greater effect, however, lies in the fact that the users take an 
increasingly critical attitude towards the diatomaceous earth 
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This can be attributed to the risk of many natural mineral materials and also the 
diatomaceous earth entering the lungs, which fact has to be taken very seriously from 
the occupational medicine's point of view. The World Health Organization (WHO) 
classified diatomaceous earth as a carcinogenic substance in 1988 following tests series 
with animals. Rigorous rules are applied in handling it, which are being respected and 
enforced more and more in Germany. 

Another aspect lies in the fact that the disposal of diatomaceous earth becomes 
increasingly critical in industrial countries Its becomes more difficult to dispose of it at 
dumping sites since it is classified as a special waste. Now that the new regulation on 
settlement waste is introduced the disposal situation is further aggravated for 
diatomaceous earth. In many cases, the disposal of diatomaceous earth used as a 
filtration aid already involves a cost of abt. DM 600.00 per t of diatomaceous earth if it 
is employed in the beer filtration and DM 1,500 per t of diatomaceous earth if it is 
employed in the technical filtration of problematic substances. 

Acwiuiug io these urgent problems, also particularly in the field of beer 
filtration, it is the object of the invention to develop a diatomaceous earth surrogate as a 
filtration aid. 

The object is achieved by the invention depicted in claim I . 

All sensory substances, i.e. the active colour-giving, odour-giving and/or 
flavour-giving substances are intended to be sufficiently removed from the filtration aid 
before it is used as a filtration aid so that none of these substances can pass over into the 
filtrate to an appreciable extent and can impair its sensory properties. The particles are 
sufficiently neutralized in a sensory respect, so to speak, in order to serve as a filtration 
aid. It is essential here that treatment is just pursued only to the extent as is required for 
this purpose. The use of energy and chemicals remains within acceptable limits so that 
the product well economically compete with diatomaceous earth. Hence, the effect 
exerted is not so thoroughgoing as is the case in preparing cellulose from wood fibres. It 
was surprisingly found that a liquid treatment can achieve sufficient neutralization of 
the particles in a sensory respect with no need to simultaneously apply high pressures 
and temperatures, large amounts of pungent chemicals, and treatment periods lasling 
from many hours to some days. 

Although the point to start from and the preferred field of use of the invention 
are beer and beverage filtration the invention is not limited to this application. 
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In the preferred embodiment of the inventive idea, the particles comprise wood 
particles (claim 2), e.g. wood fibres (claim 3) or specifically wood comminution 
residues (claim 4) and, hence, e.g. saw-dust, grinding dust, wood chips, chopping chips, 
milling waste, wood splinters and the like. 

In the preferred embodiment of the invention, the particles were treated with a 
dilute lye (claim 5). However, this does not preclude a treatment with a dilute acid 
(claim 6), an organic or inorganic solvent (claim 7) or only with water (claim 8) where 
the known rules provide that longer exposure periods and a higher temperature have to 
compensate for the lower solubilizing power. 

The wood particles which may constitute the filtration aid accordingly are still 
intended to have a woody nature, i.e. the lignin is not supposed to have virtually been 
picked out of the raw material/wood quantitatively as happens in cellulose manufacture 
in the sulfite or sulfate process because of a treatment for many hours at an increased 
pressure at temperatures going far beyond 100 °C. 

In particular, the time of treatment for the invention may be relatively short, 
specifically in lye treatment, i.e. less than two hours so that it differs by nearly one order 
of magnitude from the time of treatment in cellulose manufacture. The aim is to remove 
only those proportions of the wood which are undesirable with regard to the application 
as a filtration aid, i.e. which exert a flavour-giving, odour-giving and/or colour-giving 
effect in the filtrate. The proportions concerned are not primarly lignine, but are 
compounds such as etherial oils, terpene oils, and terpenoids, tannic acid, fats and 
waxes, phenolic substances (lignans, phenyl propanes, cumarin), stilbenes, flavonoids 
and the like which constitute an amount of abt. 4 to 5 per cent by weight of the dry 
wood. It has been shown that these compounds can be leached out of the wood or may 
even be inactivated by a treatment with dilute lyes or acids already at ambient 
temperatures at an atmospheric pressure to such an extent that the treated wood particles 
are adequately neutral in a sensory respect for practical use as filtration aids What 
matters is not that residues of the undesirable type cannot be found any more in a severe 
analysis, but that a beer or other beverage filtered with the filtration aid does not allow 
to smell any woody flavour or woody scent or to perceive any brown discoloration in 
the sensory test. 

It is especially with wood particles as an initial product that the inventive 
filtration aid can be provided in a particularly economical way. The cost are expected to 
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be the same order of magnitude as the cost of diatomaceous earth, but should be only 
about one third of the cost of pure cellulose. 

Also, it seems to be the case that the wood particles which are treated in the 
inventive way are given a superficially roughened or rugged structure which 
beneficially influences the filtration properties. 

The entire volume of each individual wood chip is caught during the treatment, 
which can last a short time relative to the treatment periods for cellulose preparation, 
because sensory neutrality is maintained to a certain extent if the product is further 
ground after the lye treatment. Hence, there are absolutely no non-treated areas in the 
interior that would be exposed by further grinding and then could impart a woody taste 
or woody scent to the filtrate. 

The filtration properties are largely determined by the grinding process. In case 
of fine grinding the permeability of the filtering layer is lower, as a rule. In addition, the 
shape of particles is acted on by the grinding process (micronizing, fibrillation). If the 
cellulose products are fibrous these may be fibrillated more or less. However, grinding 
may also be effected in several steps if a first grinding process for particle preparation is 
followed by another grinding process after treatment or before or after drying. 

According to claim 9, the filtration aid may contain at least two proportions of 
the particles comminuted according to two different techniques with a view to setting 
the filtration properties so as to meet the requirements. 

Under the same aspect, the filtration aid may contain at least two proportions of 
the particles comminuted to different dimensions (claim 10) and/or at least two particle 
types prepared from different initial materials (vegetable fibres) 

Likewise, the filtration aid may contain other proportions which do not take an 
influence on filtration properties, e.g. starch (claim 12). 

It may also be a mixture with other filtration active proportions not consisting of 
vegetable fibres (claim 13), specifically with mineral filtration active proportions (claim 
14), namely with diatomaceous earth, which would have the effect to reduce the 
diatomaceous earth proportion and, thus, the concurrent problems mentioned at the 
beginning. 

According to claim 16, the maximum particle dimension of the filtration aid, 
when employable, is supposed to be less than 1 .0 mm. 
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Since particles are prepared by grinding they are not of a sharply defined size, 
but have a size distribution which approximately follows a Gauss curve. The position of 
the maximum of this curve should be construed to be the largest particle measure here. 

The inventive filtration aid may be employed for forming precoating filter layers 
in the same way as was the case for diatomaceous earth before. 

The invention also relates to a technique according to claim 17 for the 
preparation of a filtration aid wherein the particles are digested in the processing liquid 
during an exposure period. 

A temperature range to be considered for particle treatment is the range of 
ambient temperature which admittedly does not require an expenditure in heating 
energy, but longer treatment times. 

Another practicable range involving shorter treatment times is 50 - 130 °C 
(claim 19). 

An important process feature in treating the particles, however, is that treatment 
may also take place at temperatures below 100 °C and, at the same time, at an 
atmospheric pressure (claim 20), which significantly simplifies the plant needed to 
prepare the filtration aid. 

The preferred mode of operation according to claim 21, using dilute lye at an 
atmospheric pressure at temperatures ranging from 70 °C to 90 °C, which makes 
unnecessary a temperature which is markedly increased, but is below the boiling point, 
and the use of pressure vessels, leads to a usable filtration aid at a minimum of 
expenditure in equipment and energy. 

A " dilute lye" is intended to signify an acqueous solution which contains a 
proportion of from 5 to 10 % by weight of the dry lye (claim 22) 

The preferred embodiment of the invention uses caustic soda solution (claim 

23). 

Apart from the pressure and temperature, the exposure period depends on the 
solubilizing power of the processing liquid for the undesirable ingredients and will be 
longest if water is the processing liquid. If the processing liquid is a dilute lye the 
exposure periods envisaged are not in the range of seconds, but an exposure period 
which is short as compared to the exposure periods necessary in cellulose manufacture 
which range from several hours to some days. The exposure period, in part, depends on 
the particle size. 
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For the rest, the period is measured such as to be just sufficient to remove the 
decisive sensory substances from the particles, particularly from the wood particles. The 
latter aim is achieved if a maximum of 10 % by weight atro of the wood ingredients is 
removed (claim 24) whereas the aim in cellulose preparation is to remove mostly more 
than 30 % of the wood ingredients. 

For a lye treatment, the exposure period may specifically range between 5 and 
120 minutes (claim 25). 

The material density, i.e. the weight proportion of the particles in the dilute lye, 
may amount from 5 to 15 % under the action of the lye. 

The particles may be washed, neutralized, and dried after the exposure period 
(claim 27). 

The particle size may be up to 10 mm, preferably from 0.5 to 1 .0 mm, during the 
treatment (claim 28). 

As mentioned already, it is possible to continue comminuting the wood particles 
following the lye treatment and drying without abandoning its sensory harmlessness 
(claim 29). 

To obtain clear-cut conditions with regard to the filtration properties, it is 
recommended, according to claim 30, that the wood particles should be graded 
following the lye treatment and drying, according to claim 30. 

The invention is also embodied in using small-sized particles from vegetable 
fibres which, during an exposure period, were subjected to a treatment with a liquid 
which removes the sensory active substances from the vegetable fibres, as filtration aids 
(claim 31), particularly after the particles were treated according to the process of 
claims 17 to 30 (claim 32). 

A preferred use specifically is in beverage filtration, specifically beer filtration 
(claim 33). 

For an examination of the efficiency exerted by the inventive treatment on the 
vegetable fibre particles, non-treated vegetable fibre particles (Lignocel C 120) were 
compared to vegetable fibre particles treated according to the invention (EFC I; EFC 2; 
EFC 120). 

To demonstrate the treated vegetable fibre particles, 330 g of wood fibre flour 
(particle range: 70 - 150 urn), 3,700 ml of water, and 15.8 g of solid sodium hydroxide 
were digested (reacted) in a mixing and conditioning reactor at 20 °C to 25 °C without 



tempering them additionally and without agitating The solid contents was less than 10 
% by weight, the retention time was at least 16 hours, the pH of the acqueous lye was 
below 1 1.3 after 16 hours. 

The caustic soda solution was filtered off by suction over a plastic filter, the pre- 
dried wet cake was suspended in hot water (70 °C) so as to achieve a solid contents of 
less than 15 % by weight. Neutralization was done with hydrochloric acid (32 % by 
weight) to achieve a final pH of from 4.0 to 7.0 and the solution was was filtered off by 
suction over a plastic filter. The subsequent final wash was performed at least twice 
with 200 to 500 ml of hot water each (70 °C). 

To determine the yield, this wet cake was applied as a coat 5 to 10 mm in 
thickness to a sheeting and was dried. 

The whiteness and bulk weight were determined on this material. 

The yield (atro) was at least 97 % by weight, i.e. a maximum of 3 % by weight 
of the ingredients of the wood fibre flour employed was leached out by the treatment 
with a lye. 

Sensory testing was done in an acqueous suspension in which 1 g of the product 
had been suspended in 100 ml of water at 100 °C. This suspension was tested for its 
odour and flavour. 

To obtain an idea of what is still contained of extractable substances in the non- 
treated wood particle material (Lignocel C 120), on one hand, and the wood particle 
material subjected to the lye treatment (EFC 1; EFC 2; EFC 120), on the other hand, the 
materials were subjected to extraction in a Soxhlet apparatus The volume of the still- 
extractable ingredients contained in the material is a measure of the suitability of the 
materials as filtration aids for sensory exacting filtrations. 

During extraction in the Soxhlet apparatus, 5 g of the product dried to a moisture 
content of less than 10 % by weight were extracted with 250 ml of ethanol/water (1:1) 
for 5 hours, and the content of extracted matter was determined by gravimetry. 

Finally, the material tempered to a moisture content of less than 10 % by weight 
was subjected, according to a working specification of the Schenk company, to a test 
filtration at 20 °C during which the height of the wet cake, the Darcy value, the flow 
advance behaviour, and the water equivalent were determined. 

The results of the tests are summarized in the appended table. 
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Evaluation in the sensory field is made according to value-range numbers. 0 
means "good", 10 means "bad". 

The same applies to the flavour which was rated to be maximally bad for the 
non-treated product Lignocel C 120. 

While substantial differences cannot be established in the turbidity and colour of 
the extraction solution in the Soxhlet apparatus the volume extracted is an important 
point. The non-treated product Lignocel C 120 still allowed to extract 3.37 % whereas 
the corresponding values of the treated products are about I 0 %. This means that a 
significant portion of the ingredients which are extractable and could possibly be 
annoying during the use of the product as a filtration aid have been leached out already 
by the relatively mild lye treatment. 

Note the water equivalent which increased because of the lye treatment of the 
product and is a measure of the permeability of the filtration aid. The water equivalent is 
determined by means of a laboratory-scale pressure filter (50 mm in diameter) and a 
water overhead tank using level regulation. A difference of 2 m requires to be 
maintained between the level of the water in the water overhead tank and the filter 
bottom. 

The laboratory-scale filter is provided with a wetted permeable cellulose layer (a 
Schenk D layer with the screen side turned down) and is closed. Subsequently, 25 g of 
filtration aid are suspended in 200 to 300 ml of pure water and are completely passed 
over to the laboratory-scale filter. The laboratory-scale filter is connected to the water 
overhead tank and is deaerated. 500 ml of water are filtered off after one minute and 
time is taken subsequently for the next 100 ml of the filtrate. The water equivalent 
results from the time taken as follows: 

480 

Water equivalent = 

Time in minutes 

If a water equivalent results here which is less than 150 a determination is made 
as above, but using only 4 g of filtration aid. The result will then be 
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Water equivalent = 

Time in minutes 



Hence, the shorter is the time needed by a certain water volume to flow through 
the filtration layer the larger is the water equivalent. It is understood that provisions 
have to be made for exactly comparable water equivalents for equal wet cake heights. 

Hence, the inventive treatment increases the permeability of the filtration layer 
formed from the filtration aid, or decreases the counter-pressure. 

As ensues from the table the treatment provides for a product having a 
substantially improved water equivalent. 
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J. RETTENMAIER & SOHNE GMBH & CO. 
in D-73494 Ellwangen-Holzmuhle 

Claims: 

1. A filtration aid which comprises small-sized particles of vegetable fibres, 
characterized in that the particles were subjected to a liquid treatment which 
removes the sensory active substances from the vegetable fibres. 

2. The filtration aid as claimed in claim 1, characterized in that the particles comprise 
wood particles. 

3. The filtration aid as claimed in claim 2, characterized in that the particles comprise 
wood fibres. 

4. The filtration aid as claimed in claim 3, characterized in that the particles comprise 
wood comminution residues. 



5. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 4, characterized in that the 
wood particles were subjected to a treatment with a non-dilute lye. 



6. 



The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 4, characterized in that the 
wood particles were subjected to a treatment with a non-dilute acid 



7. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 4, characterized in that the 
wood particles were subjected to a treatment with an organic or non-organic 
solvent. 

8. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 4, characterized in that the 
wood particles were subjected to a treatment with water. 

9. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 8, characterized in that it 
contains at least two proportions of the particles that were comminuted according 
to different techniques. 

10. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 9, characterized in that it 
contains at least two proportions of the particles that were comminuted to different 
dimensions. 

11. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 10, characterized in that it 
contains proportions of particles which were prepared from at least two different 
initial materials. 

12. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 11, characterized in that it 
contains other organic or inorganic proportions, which do not influence the 
filtration properties. 

13. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 12, characterized in that it 
contains other filtration active proportions. 

14. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 13, characterized in that it 
contains other filtration active mineral proportions. 
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15. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 14, characterized in that it 
contains diatomaceous earth. 

16. The filtration aid as claimed in any one of claims 1 to 15, characterized in that the 
maximum particle dimension of the filtration aid, when employable, is less than 
1.0 mm. 

17. A process for the preparation of the filtration aid as claimed in any one of claims 1 
to 16, characterized in that the particles are digested with the processing liquid 
during an exposure period. 

18. The process as claimed in claim 17, characterized in that the temperature of the 
processing liquid is in the range of the ambient temperature during treatment. 

19. The process as claimed in claim 17 or 18, characterized in that the temperature of 
the processing liquid is 50 - 130 °C during treatment. 

20. The process as claimed in any one of claims 17 to 19, characterized in that the 
temperature of the processing liquid is less than 100 °C during treatment and 
treatment is effected at an atmospheric pressure. 

21. The process as claimed in claims 19 and 20, characterized in that treatment is 
effected with a non-dilute lye and the temperature of the lye is from 70 to 90 °C 
during treatment. 

22. The process as claimed in claim 21, characterized in that the concentration of the 
dilute lye is from 5 to 10 % by weight. 

23. The process as claimed in claim 21 or 22, characterized in that caustic soda 
solution is used as a lye. 
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24. The process as claimed in any one of claims 17 to 23, characterized in that the 
exposure period is timed so as to remove a maximum of 10 % by weight atro of 
the wood ingredients. 

25. The process as claimed in any one of claims 21 to 24, characterized in that the 
exposure period is from 5 to 120 minutes. 

26. The process as claimed in any one of claims 21 to 25, characterized in that the 
material density is from 2 to 14 % during the action of the lye. 

27. The process as claimed in any one of claims 1 7 to 26, characterized in that the 
particles are washed, neutralized, and dried after the exposure period. 

28. The process as claimed in any one of claims 17 to 27, characterized in that the 
particle size is up to 10 mm, preferably from 0.5 to 1 .0 mm, during treatment. 

29. The process as claimed in any one of claims 17 to 28, characterized in that the 
particles continue to be comminuted following the treatment and before or after 
drying. 

30. The process as claimed in any one of claims 17 to 28, characterized in that the 
wood particles are graded following the treatment and drying. 

31. The use of small-sized particles from vegetable fibres that were subjected to an 
exposure period of a liquid treatment which removes the sensory active substances 
from the vegetable fibres, as a filtration aid. 

32. The use of small-sized particles from vegetable fibres that were prepared 
according to any one of claims 17 to 30, as a filtration aid. 

33. The use as claimed in claim 31 or 32 in beverage filtration, specifically beer 
filtration. 
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Abstract: 

The filtration aid comprises small-sized particles from vegetable fibres that were 
subjected to the exposure period of a liquid treatment which removes the sensory active 
substances from the vegetable fibres. 



Munich, May 15, 1998 
Remote calls: (089) 2195-2822 



File No.: 197 10 315.4-27 
Applicant's No.: 7950039 
Herzog 



Patent Attorneys 
Palgen und Kollegen 

Mulvanystr. 2 Your ref.: 96 060 (4) P/e1 

D-40239 Dusseldorf 

Decision on a grant 

A Patent which is valid from 14/03/1997 onwards and the title of which is 
Filtration aids 

with the documents as listed up in the appended photocopy of the form P2480 that 
Torms part ot tnis decision, 

is granted 

for the application No. 197 10 315.4-27 of Mr./Mrs./Company 
Herzog, Stefan, 80333 Munich, DE; 

The number of the Patent is 19710315. 

As was requested the inventor will not be named. 

Reference is made overleaf to information on the means and period of appeal. 
Examination office for Class Bo1 D 

Dipl.-lng Flasskamp 

Acknowledgement of receipt 



PALGEN, SCHUMACHER S. KOLLEGEN 

PATENTANWALTE 



DIPL.-PHYS. DR. PETER PALGEN 
DIPL.-PHYS. DR. H. SCHUMACHER 



Herrn 

Jurgen Fritsche 

Dipl.-Ubersetzer und Dolmetscher 
SchulstraBe 38 



patentanwAlte 
european patent attorneys 
european trademark attorneys 



Essen, den 9. September 2002 



09125 Chemnitz 



U n s e r Zeichen: 



99 758 PP/sch 



Ubersetzungen ins Englische 



Sehr geehrter Herr Fritsche, 

Im Nachgang zu unserem Schreiben vom 4. September 2002 ubersenden 
wir Ihnen noch zusatzlich die Exhibits L, M und N mit der Bitte urn Ubersetzung ins 
Englische. 

Wir wissen senr woni, dali der Gesamtumfang jetzt recht bedeutend gewor- 
den ist und unsere ursprungliche Schatzung weit ubertrifft. 

Wir konnen aber folgendes bemerken: die Exhibits F, H und L sind lediglich 
verschiedene Entwurfsstufen ein und derselben Sache. Sie stimmen inhaltlich 
weitgehend uberein und brauchen nicht jedesmal separat ubersetzt zu werden. Es 
mussen lediglich die Anderungen eingefuhrt werden. 

Exhibit K, d.h. die DE 197 10 315 C2 brauchen Sie nicht zu ubersetzen. 



Mit freundlichen GruRen 
PALGEN, SCHUMACHER & KOLLEGEN 



Anlagen 



(Dr. Palgen) 



D-45133 ESSEN ■ FRUHLINGSTRASSE 43A 
- SQ1 - BA 53Q - O • FAX - SO ■ E-Mail info@rheinruhrpatenc.de 



BKHfB/r H 



P ATE NT AN WALTE 

DUSSELDORF ESSEN DIPL-PHYS. DR. PETER PALGEN 

DIPL.-PHYS. DR. H. SCHUMACHER 

EUROPEAN PATENT ATTORNEYS 



UNSEKZEICHEN:Dri.^Wa DUSSEUDORF, den 10.09,1996 



RETTENMAIER & SOHNE GMBH + CO. 
in 73494 Ellwangen-Holzmiihle. 



Filterhilfsmittel 



Die Erfindung bezieht sich auf ein Filterhilfsmittel 
nach dem Oberbegrif f des Anspruchs 1, ein Verfahren zu sei- 
ner Herstellung und eihe Verwendung. 

Filterhilfsmittel auf Cellulosebasis sind seit langem 
bekannt ( "Ullmanns En^ykJ^bpadie der technischen Chemie", 3. 
Aufl. (1951), erster Band, Seiten 492, Stichwort "Verfilzte 
Schichten" und 493, Stichwort "Filterungshilf smittei" ) . Fil- 
terhilfsmittel aus reiner Cellulose sind im allgemeinen 
nicht wirtschaftlich darstellbar. In vielen Fallen sind auch 
die Filtrationseigenschaften von cellulosischen Filterhilfs- 
mifcteln, nicht ausreichend. Dies ist besonders auf dem 
schwleirigen Gebiet der Getrankef iltration der Fall, insbe- 
.'Sondere auf dem Gebiet der Bier filtration, wo die Haltbar- 

keit und das Aussehen des Produkts entscheidend von den 

, oUa (h+~* rriht u.if^nh/i 
Filtrationseigenschaften abhangen. Aus diesem Grund koramen 

auch die fiir technische Filtrationen bekannten Holzfaser- 

stoffe, die nur mechanisch zerkleinert, also nur physika- 

lisch behandelt worden sind, fiir die Getrankef iltration 

nicht in Betracht, weil sie Extraktstof f e (Farbe, Geruch, 

Geschmack) abgeben . 

Ublicherweise erfolgt die Bierf iltration in zwei Stu- 
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fen. In der ersten Stufe handelt es siciT um eine Anschwemm- 
filtration, bei der die Flussigkeit eine angeschwemmte 
Schicht eines Filterhilf smittels passiert. Dieser Stufe ist 
eine i Mombranf iltrati o n r nachgeschaltet . 
5 Das maflgebliche Filterhilf smittel fiir die Anschwenunf il- 

tration auf dem Getranke-, insbesondere Biersektor ist Kie- 
selgur. 39% der Weltbierproduktion werden mittels Kieselgur- 
filtration geklart. Dies sind "insgesamt mehr als 1,1 Mrd. hi 
Bier. 

10 Der Gesaratbedarf an Filterhilf smitteln liegt weltweit 

Ki e ra e itj i bei ca. 750.000 t pro Jahr, wobei der weitaus groflte 
Anteil dieser Menge von anorganischen Stoffen wie eben Kie- 
selgur, Perlittoder Bentonit gestellt wird. Von dieser Ge- 
samtmenge werden weltweit etwa 250.000 t bis 300.000 t pro 

15 Jahr von der Getrankeindustrie verbraucht, zum gro0en Teil 
von Brauereien, aber auch von Herstellern von Wein und 
Fruchtsaf ten. 

ucj. AiiLeii vun r iirerhi-Lismittein, die auf organischen^ 
nachwachsenden Rohstoffen basieren (Cellulose, Holzfaser~ 

20 stoffe etc.) belauft sich bislang nur auf ca. 20.000 t pro 
Jahr . * Verwendung. im Vergleich zu anorganischen Filter- 

hilf smitteln, Ibiet eti zahlreiche Vorteile, ttenen jodoch bic 
ttm g - auc r lr etirrge Na c hfcoilo gegonuboroteohon t 

So handelt es sich bei den organischen Filterhilf smit- 

25 teln um naturliche Materialien, deren Qualitat nur in ge- 
ringen Grenzen schwankt und deren Vorkommen in regelmaJ3igen 
Abstanden erneuert werden kann. Zudem birgt die Verwendung 
von organischen Filterhilf smitteln weder gesundheitliche 
Risiken no^ch schadliche Auswirkungen fiir Umwelt und Natur. 

30 Pumpen ~uirid Forderelemente der Filtrationsanlagen werden 

auf'grund des nicht-abrasiven Verhaltens bestmoglich ge- 

schont. Schlie|31ich lassen sich die yerbrauchten Filterku- 

chen iiber Landwirtschaf t , Korapostierung oder Viehverfiitte- 

rung relativ leicht entsorgen. 

35 ^w^j*" wie bereits erwahnt, sind di e organischefrf Filterhilf s- 
TiZ* 

mittel jodoch - wocontli c h ? — d . h -j um ein Mehrfaches teurer als 
Kieselgur oder sie besitzen Filtrationseigenschaf ten, die 



denen der Kieselgur unt e rl e gen ain d/. 

Aus diesem Grund haben sich organische Filterhilf smit- 
tel bisher gegen Kieselgur nicht in Szene setzen konnen bzw. 
sind allenfalls zusammen mit Kieselgur verwendet worden 
5 (Aufsatz von J. Speckner "Cellulose als Filterhilf smittel" 
in Z. "Brauwelt", Jahrgang 124 (1984), Heft 46, Seiten 2058 
bis 2066, insbesondere Seite 2062, linke Spalte oben) . 

Kieselgur erweist sich jedoch in zunehmendem Ma0e als 
problematisch. Als ' Naturs toff ist sie in ihrem Vorkommen 
10 begrenzt. Inzwischen mufS bei Kieselgur mehr und mehr auf 
minderwertige Qualitaten zuriickgegrif fen werden, um dem 
hohen Bedarf der Industrie gerecht zu werden. Dies fiihrt 
jedoch zu steigenden Aufwendungen fiir die Reinigung und 
Verarbeitung der Kieselgur, die langfristig deren wirt- 
15 schaftliche Situation negativ beeinf lufltUu ^51**^ 

Von noch gro(3erem EinflufS ist aber die Tatsache, daJ3 
die Anwender gegeniiber der Kieselgur eine zunehmend kriti- 

Dies ist auf die Lungengangigkeit vieler naturlicher 
20 Mineralstof fe und auch der Kieselgur zuruckzufuhren, die aus 
arbeitsmedizinischer Sicht sehr ernst zu nehmen ist. Die 
World Health Organisation (WHO) stufte Kieselgur 1988 nach 
Tierversuchsreihen als kanzerogenen Stoff ein. Fiir die Hand- 
habung gelten strenge Vorschrif ten, die in Deutschland mehr 
25 und mehr beachtet und durchgesetzt werden. 

Ein weiterer Aspekt besteht darin, daJ3 die Entsorgung 
der Kieselgur in Indus trielandern zunehmend kritischer wird. 
Eine Einstufung als Sondermiill erschwert die Deponierung 
..erheblich. Mit der Einfvihrung der neuen TA Siedlungsabf all 
30 \ ' verscharft sich die Entsorgungs situation fiir Kieselgur wei- 
ter. In vielen Fallen verursacht die Entsorgung von als 
Filterhilfsmittel gebrauchter Kieselgur bereits Kosten von 
ca. 600,00 DM pro t Kieselgur, wenn di es ep / in der Bierfil- 
tration eingesetzt wurde bzw. 1500,00 pro t Kieselgur, wenn 
35 diese bei der technischen Filtration von Problemstof f en 
verwendet wurde . 

Ausgehend von diesen drangenden Problemen, insbesondere <w<^> 
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auf dem Gebiet der Bierf iltration ; liegt der Erfindung die 
Aufgabe zugrunde, einen Kieselgurersatzstof f als Filter- 
hilfsraittel zu entwickeln. 

Diese Aufgabe wird durch die in Anspruch 1 wiedergege- 
5 bene Erfindung gelost. 

Es sollen nl30 die i sensorisch, also farblich, geruch- 
lich und/oder geschmacklich wirksamen Stoffe vor dem Einsatz 
als Filterhilfsmittel in feinem ( ausreichendem Map aus dem 
Filterhilfsmittel entfernt werden, so da{3 keiner dieser 

10 Stoffe in nennenswertem Umfang in das Filtrat ubergehen und 
dessen sensorische Eigenschaf ten beeintrachtigen kann. Die 
Partikel werden gewissermafien sensorisch ausreichend neutra- 
lisiert, urn als Filterhilfsmittel dienen zu konnen. Dabei 
ist wesentlich, daB die Behandlung nur gerade soweit getrie- 

15 ben wird, wie es fur diesen Zweck erforderlich ist. Der Energie- 
<und Chemikalieneinsatz bleibt in einem vertretbaren Rahmen, 
sodaB das Produkt wirtschaf tlich mit Kieselgur konkurrieren 
kann. Die Einwirkung ist also nicht so durchgreif end, wie es 
bei der Herstellung von Cellulose aus Holzfasern der Fall 

20 ist. Uberraschend wurde gefunden, da{5 durch eine Fliissig- 
keitsbehandlung eine ausreichende Neutralisierung der Parti- 
kel in sensorischer Hinsicht erreicht werden kann, ohne dafi 
es gleichzeitig anzuwendender hoher Drucke und Temperaturen, 
grower Mengen scharfer Chemikalien und vielstundiger bis 

25 tagelanger Behandlungszeiten bedarf. 

Ausgangspunkt und bevorzugtes Anwendungs gebiet fur die 
Erfindung ist zwar die Bier- und Getrankef iltration, doch 
ist die Erfindung nicht auf diesen Anwendungs bereich be- 
"j schrankiiT. 

30 *<"" Bei der bevorzugten Aus fuhrungs form des Erf indungsge- 
dankens umfassen die Partikel Holzpartikel (Anspruch 2), 
z.B. Holzfasern (Anspruch 3) oder insbesondere Holzzerklei- 
nerungsreste (Anspruch 4), also z.B. Sagemehl, Schleifmehl, 
Holzspane, Hackspane, Frasabfall, Splitterholz und derglei- 

35 chen. 

Bei dem bevorzugten Ausf iihrungsbeispiel der Erfindung 
sind die Partikel mit verdiinnter Lauge behandelt worden 



(Anspruch 5). Es ist jedoch eine Behandlung mit verdunnter 
Saure (Anspruch 6), mit einem organischen oder anorganischen 
Losungsmittel (Anspruch 7) oder auch nur rait Wasser (An- 
spruch 8) nicht ausgeschlossen, wobei nach den bekannten 
5 Regeln langere Einwirkungsdauer und hohere Tempera tur das 
geringere Losungsvermogen auszugleichen haben. 

Die Holzpartikel, die demnach das Filterhilf smittel 
bilden konnen, sollen tatsachlich noch den Holzcharakter ha- 
ben. d.h. es soil nicht praktisch quantitativ das Lignin aus 

10 aor Collulo se herausgelbst worden sein, wie es bei der Cel- 
luloseherstellung im Sulfit- oder Sulf atverf ahren durch 
vielstiindige Behandlung unter erhohtem Druck bei weit iiber 
100 °C liegenden Temperaturen geschieht. 

Die Behandlungszeit bei der Erfindung kann insbesondere 

15 bei der Laugenbehandlung realtiv kurz sein, z.B. unter zwei 
Stunden betragen, so daB sie sich um fast eine GroBenordnung 
von der Behandlungszeit bei der Celluloseherstellung unter- 
scheidet. Das Ziel ist die Entfernung nur der Anteile des 
Holzes, die im Hinblick auf den Verwendungszweck als Fil- 

20 terhilfsmittel unerwiinscht sind, d.h. geschmackliche, ge- 
ruchliche und/oder farbliche Wirkungen im Filtrat ausiiben. 
Es handelt sich hierbei nicht in erster Linie um Lignin, 
sondern um Verbindungen wie ath e riach e' Ole, Terpenole und 
Terpenoide, Gerbsauren, Fette und Wachse, phenolische Sub- 

25 stanzen (Lignane, Phenylpropane, Cumarin) Stilbene, Fla- 
vonoide und dergleichen, die eineXMenge von bis etwa- 4 bis 5 
Gewichtsprozent^ides trockenen Holzes ausmachen. Es hat sich 
'. gez-eigt^ daB diese Verbindungen durch eine Behandlung mit 
yerdiihnten Laugen oder Sauren schon bei Umgebungs temper a- 

30 'turen unter. Atmospharendruck so weit aus dem Holz herausge- 

16s t oder aber unwirksam gemacht werden konnen, daB die 

behandelten Holzpartikel fur die praktische Verwendung als 

Filterhilf smittel sensorisch hinreichend neutral sind. Es 

kommt nicht darauf an, daB eine.Tscharf e l/ vAnalyse keinerlei 

" ^</y- ^.-t^ Ou+ 

35 Riickstande der unerwiinschten Art mehr feststellen kann, 
sondern daB z.B. ein mit dem Filterhilf smittel gefiltertes 
Bier oder sonstiges Getrank bei der sensorischen Priifung 
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keinen Holzgeschmack \»d Holzduft und keine braune Verfar- 
bung erkennen laBt . 

Gerade bei Holzpartikeln als Aus gangs produkt kann das 
erfindungsgemaBe Filterhilf smittel besonders wirtschaftlich 
bereitgestellt werden. Die Kosten durften in der gleichen 
GroBenordnung wie die Kosten fur Kieselgur liegen, aber nur 
etwa ein Drittel der Kosten fur reine Cellulose betragen. 

Es scheint auch so zu sein, daB die erf indungsgemaB 
behandelten Partikel eine oberf lachlich zusatzlich aufge- 
rauhte bzw. zerkliiftete Struktur erhalten, die die Filter- 
eigenschaften yorteilhaft beeinfluBt. 

Bei der Behandlung, die relativ zu den Behandlungsdau- 
ern der Celluloseherstellung kurzzeitig sein kann, wird das / 
gesamte Volumen jederS einzelnen PartikeK erf aBt , denn die / 
sensorische Neutralitat bleibt auch /besteften, wenn das Pro- 
dukt nach der Laugenbehandlung weiter gemahlen wird. Es sind 
also nicht etwa im Innern unbehandelte Bereiche vorhanden. 
die durch die weitere Vermahlung offengelegt wiirden und dann 
dera Filtrat einen Holzgeschmack oder Holzduft verleihen 
konnten. , .. 

Die Mahlung bestimrat weitgehend die Filtrationseigen- „ . . 
schaften. Bei feiner Mahlung ist der notftr e ndig e Filt e rdruc k <ja>«^</. 
h- oh er . Durch die Mahlung (Mikronisierung, Fibrillierung) 
wird 'die Partikelf orm beeinfluBt. Bei fasrigen Cellulose- 
produkten konnen diese z.B. mehr oder weniger fibrilliert 
sein. Die Mahlung kann auch in mehreren Schritten erfolgen, 
indera sich einer ersten Mahlung zur Herstellung der Partikel 
eine weitere Mahlung nach der Behandlung ntnd» vor oder nach 
der Trxftknung anschlieBt. 

? Gemafi Anspruch 9 kann das Filterhilf smittel mindestens 
zwei nach unterschiedlichen Verfahren zerkleinerte Anteile An**<A**v~ 
der Partikel enthalten, urn die Filtrationseigenschaf ten den ^^T** 
Erfordernissen entsprechend einstellen zu konnen. rt ^ 

Unter dem gleichen Aspekt kann das Filterhilf smittel (/*;> "fiiRr - 
mindestens zwei auf unterschiedliche Abmessungen zerklei- KT Y t, * , ' lM » 
nerte Anteile der Partikel (Anspruch 10) und/oder mindestens Q [Mi ll ^ 0 - 
zwei aus unterschiedlichen Ausgangsmaterialien (Pflanzenfa- Tos^j- 



sern) hergestellte Partikel enthalten. 

Das Filterhilfmittel kann auch andere,die Filtrations- 
eigenschaften nicht beeinf lussende Anteile, enthalten, z.B. 
Starke (Anspruch 12). 

Es kann auch eine Mischung mit anderen, d.h. nicht aus 
Pflanzenfasern bestehenden f ilteraktiven Anteilen sein (An- 
spruch 13), insbesondere mit mineralischen f ilteraktiven 
Anteilen (Anspruch 14), namentlich mit Kieselgur, was die 
Wirkung hatte, den Kieselguranteil und die damit einherge- 
henden eingangs erwahnten Probleme zu reduzieren. 

Gemap Anspruch 16 soil die groflte Partikelabmessung der 
filtrierfertigen Filterhilf smittel unterhalb 1,0 mm liegen. 

Da die Partikel durch Mahlung hergestellt sind, haben 
sie keine scharfe Gr60e, sondern eine GroBenverteilung etwa 
nach einer GauB'schen Kurve. Die Lage des Maximums dieser 
Kurve sei hier als groBte Partikelabmessung verstanden. 

Das ertindungsgemape Filterhilf smittel kann zur Bildung 
von Anschwemm-Filterschichten in der gleichen Weise einge- 
setzt werden,wie es bisher bei Kieselgur der Fall war. 

Die Erfindung erstreckt sich auch auf ein Verfahren 
gemaB Anspruch 17 zur Herstellung -Mes^ Filterhilf smittels , 
bei dem die Partikel wahrend einer Einwirkungsdauer >n^der 
Behandlungsf liissigkeit digeriert werden. ^= 

Ein in Betracht kommender Temperaturbereich bei der 
Behandlung der Partikel ist der Bereich der Umgebungstempe- 
ratur, der zwar keinen Heizenergieaufwand or f ordert / aber 
langere Behandlungszeiten erf ordert. 

Ein weiterer praktikabler Bereich mit kiirzeren Behand- 
'' lungszei ten ist 50-130°C (Anspruch 19). 

Ein wichtiges Verf ahrensmerkmal bei der Behandlung der 
Partikel ist jedoch, dap die Behandlung auch bei Temperatu- 
ren unterhalb 100°C und gleichzeitig bei Atmospharendruck 
stattfinden kann (Anspruch 20), was die fur die Herstellung 
des Filterhilf smittel benotigte Anlage wesentlich verein- 
facht. 

Die bevorzugte Arbeitsweise nach Anspruch 21 mityunter 
Atmospharendruck^ ''verdunnter Lauge^^ im Temperaturbereich von 
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70°C bis 90°C, der eine gegenuber der Uragebungs temper atur 
deutlich erhohte, jedoch unter dera Siedepunkt liegende Tera- 
peratur bedeutet und den Einsatz von Druckgef a/3en eriibrigt, 
fiihrt rait einem Minimum an apparativem und energetischem 
5 Aufwand zu einem brauchbaren Filterhilf smittel . 

"Verdunnte Lauge" soil eine wa0rige Losung mit einem 
Anteil von 5 bis 10 Gew.- % der trockenen Lauge bedeuten 
(Anspruch 22) . 

Bei der bevorzugten Ausfuhrungsf orm der Erfindung wird 

10 Natronlauge verwendet (Anspruch 23). 

Die Einwirkungsdauer hangt abgesehen von Druck und 
Temperatur vom Losungsvermogen der Behandlungsf liissigkeit 
fur die unerwiinschten Inhaltsstof f e ab und wird bei Wasser 
als Behandlungsf liissigkeit relativ am langsten sein. Bei 

15 verdiinnter Lauge als Behandlungsf liissigkeit koramen auch 
keine Einwirkungsdauern im Sekundenbereich in Betracht, 
sondern solche. die iro Veroleich zn Hon hoi Hor C o1 l"!'??'?- 
herstellung notwendigen mehrstiindigen bis tagelangen Ein- 
wirkungsdauern kurz sind. Die Einwirkungsdauer ist zum Teil 

20 von der Partikelgrdfie abhangig. 

Sie bemipt sich im iibrigen danach, dap gerade nur die 
sensorisch ma/3geblichen Stoffe aus den Partikeln, insbeson- 
dere den Holzpartikeln entfernt werden sollen. Letzteres 
Ziel ist erreicht, wenn hochstens 10 Gew.-% atro der Holz- 

25 inhaltsstof fe entfernt werden (Anspruch 24), wahrend es bei 
der Celluloseherstellung urn die Befreiung von '30 % der Holz- 
inhaltsstoffe geht. 

Die Einwirkungsdauer kann bei einer Laugenbehandlung 
iri'sbesdndere zwischen 5 und 120 min. liegen (Anspruch 25). 

30 Die Stoffdichte, d.h. der Gewichtsanteil der Partikel 

s 

in der verdiinnten Lauge kann bei der Einwirkung der Lauge 5 
bis 15 % betragen (Anspruch 26). 

Die Partikel konnen nach der Einwirkungsdauer gewa- 
schen, neutralisiert und getrocknet werden (Anspruch 27). 
35 Die PartikelgroBe kann wahrend der Behandlung bis zu 10 

mm, vorzugsweise 0,5 bis 1,0 mm betragen (Anspruch 28). 

Wie bereits erwahnt, ist es ohne Aufgabe der sensori- 



schen Unbedenklichkeit moglich, die Partikel nach der Lau- 
genbehandlung und dem Trocknen weiterzuzerkleinern (Anspruch 
29). 

Ura im Hinblick auf die Filtereigenschaf ten eindeutige 
Verhaltnisse zu bekommen, empfiehlt es sich gema{3 Anspruch 
30, die Partikel nach der Laugenbehandlung und dem Trocknen 
zu klassieren. 

Die Erfindung verkorpert sich auch in der Verwendung 
von kleinteiligen Partikeln aus Pf anzenf asern, die wahrend 
einer Einwirkungsdauer einer Fliissigkeitsbehandlung unter- 
zogen worden sind, die die sensorisch wirksamen Stoffe aus 
den Pf lanzenf asern entfernt, als Filterhilf smittel (Anspruch 
31), insbesondere wenn die Partikel nach dem Verfahren der 
Anspruche 17 bis 30 behandelt worden sind (Anspruch 32). 

Eine bevorzugte Verwendung erfolgt insbesondere in der 
Getranke-, insbesondere Bierf iltration (Anspruch 33). 

Behandlung der Pf lanzenf aserpartikel wurden unbehandelte 
Pf lanzenf aserpartikel (Lignocel C 120) mit erf indungsgema/3 
behandelten Pf lanzenf aserpartikeln (EFC 1; EFC 2; EFC 120) 
verglichen. 

Zur Darstellung der behandelten Pf lanzenf aserpartikel 
wurden in einem Misch- und Aufbereitungsreaktor bei 20° bis 
25°C ohne zusatzliches Temperieren und ohne Riihren 330 q 
Holzfasermehl (Partikelbereich: 70-150 urn), 3700 ml Wasssr 
und 15,8 g festes Natriumhydroxid digeriert (umgesetzt) . Der 
Feststof fgehalt lag unter 10 Gew.-%, die Retentions zeit 
betrug mindestens 16 Stunden, der pH-Wert der wassrigen 
Lauge.^ag nach 16 Stunden unter 11,3. 

* Die Natronlauge wurde iiber einen Kunststof f-Filter 
abgenutscht, der vorgetrocknete Nafikuchen wurde in heipem 
Wasser (70°C) auf geschlammt , so da|J ein Feststof fgehalt 
unter 15 Gew.-% erreicht wurde. Es wurde mit Salzsaure (32 
Gew.-%) auf einen End-pH-Wert von 4,0 bis 7,0 neutralisiert 
und die Losung iiber einen Kunststof f-Filter abgenutscht. Die 
anschlief3ende Nachwaschung erfolgte mindestens zweimal mit 
jeweils 200 bis 500 ml heiBem Wasser (70°C). 
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Zur Bestimmung der Ausbeute wurde dieser NaBkuchen 5 
bis 10 mm diinn auf Folie aufgebracht und getrocknet. 

An diesem Material wurden die WeiBe und das Schiittge- 
wicht bestimmt. 

5 Die Ausbeute (atro) lag bei mindestens 97 Gew.-%, das 

hei^t hochstens 3 Gew.-% der Bestandteile des eingesetzten 
Holzfasermehls wurden durch die Laugenbehandlung herausge- 
lost. 

Die sensorische Priifung erfolgte in einer wassrigen 
10 Auf schlammung, in der 1 g Produkt bei 100°C in 150 ml Wasser 
auf geschlammt worden war. An dieser Auf schlammung wurden 
Geruch und Geschmack gepriift. 

Um einen Eindruck zu gewinnen, was in dem unbehandelten 
Holzpartikelmaterial (Lignocel C 120) einerseits und dem der 
15 Laugenbehandlung unterworf enen Holzpartikelmaterial (EFC 1; 
EFC 2; EFC 120) andererseits an extrahierbaren Stoffen noch 
anthal'csn ist, vm;rcLcri clio liaL<=i.iaIicn exnei. EAi_j.akc.iuu in 
einer Soxlethapparatur unterworf en. Die Menge der in den 
Materialien enthaltenen noch extrahierbaren Inhaltsstof f e 
20 sind ein Map fur die Eignung der Materialien als Filter- 
hilfsmittel fur sensorisch anspruchsvolle Filtrationen. 

Bei der Extraktion in der Soxlethapparatur wurden 5 g 
des auf einen Feuchtegehalt unter 10 Gew.-% getrockneten 
Produkts 5 Stunden mit 250 ml Ethanol/Wasser (1:1) extra - 
25 hiert und der Extraktgehalt gravimetrisch bestimmt. 

Mit dem auf einen Feuchtegehalt unter 10 Gew.-% gs.?m- 
perten Material wurde schlieBlich nach einer Arbeit ivor- 
schrift der Firma Schenk eine Versuchs filtration bei 20°C 
: durchg]$f iihrt , bei der die NaBkuchenhdhe, der Darcy-* c-rt, das 
30 ,Anstr6mverhalten und der Wasserwert bestimmt wurc 

Die Ergebnisse der Versuche sind in der \ i.gefiigten 
Tabelle zusammengef aBt . 

Die Beurteilung im sensorischen Bereich erfolgt nach 
Wertezahlen. 0 bedeutet gut, 10 bedeutet schlecht. 
35 Es ist in der Tabelle zu sehen, daB das unbehandelte 

Material im Hinblick auf den Geruch einen Wert 8 aufweist, 
der wesentlich schlechter ist als die Werte der behandelten 
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Produkte EFC 1, EFC 2 und EFC 120. 

Dasselbe gilt fiir den Geschmack, der bei dem unbehan- 
delten Produkt LignoaoH C 120 maximal schlecht zu beurtei- 
len war. iS^acel 
5 Wahrend bei Trubung und Farbe der Extraktionslosung in 

der Soxlethapparatur wesentliche Unterschiede nicht zu ver- 
zeichnen sind, ist ein wichtiger Punkt die Extraktmenge. Bei 
dem unbehandelten Produkt Lignocel C 120 lieflen sich noch 
3,37% extrahieren, wahrend die entsprechenden Werte der 

10 behandelten Produkte urn 1,0% liegen. Das bedeutet, dafi durch 
die relativ milde Laugenbehandlung ein erheblicher Teil der 
extrahierbaren und beim Einsatz des Produkts als Filter- 
hilfsmittel unter Umstanden storenden Inhaltsstof fe bereits 
herausgelost worden sind. 

15 Zu beachten ist der durch die Laugenbehandlung des 

Produktes erhohte Wasserwert, der ein Map fiir die Durchlas- 

serwertes erfolgt mit einem Labordruckf ilter (Durchmesser 50 
mm) und einem Wasserhochbehalter mit Niveauregelung. Zwi- 
20 schen dem Niveau des ■ Was sers im Wasserhochbehalter und dem 
Filterboden ist eine Differenz von 2 m einzuhalten. 

Der Laborfilter wird mit einer angef euchteten durch- 
lassigen Celluloseschicht (Schenk D-Schicht mit der Sieb- 
seite nach unten) versehen und verschlossen. AnschlieJ3end 
25 werden 25 g Filterhilf smittel in 200 bis 300 ml reinem Was- 
ser auf geschlammt und vollstandig in den Laborfilter iiber- 
fiihrt. Der Laborfilter wird an den Wasserhochbehalter ange- 
, schlossen und entliiftet. Nach einer Minute werden 500 ml 
■ Wasseryabfiltriert und anschlie^end die Zeit fiir die nach- 
30 sten 100 ml Filtrat gestoppt. Der Wasserwert ergibt sich aus 
der gestoppten Zeit wie folgt: 

48J 

35 Wasserwert = 

Zeit in Minuten 



Wenn sich hierbei ein Wasserwert kleiner 150 ergibt, 



erfolgt die Besti^ung wie oben, jedoch unter Anwendung 
nur 4 g Filterhilf smittel . Dann ergibt sich 



Wasserwert = 



Zeit in Minuten. 

Je kleiner also die Zeit 1st, die eine besti^te Was- 
sermenge zun, Durchstromen der Filtersohicht benotigt, desto 

HIT-Tu ^ WaSSerWert ' ES sich, da* fur exaKt 

vergl ei chbare Wasserwerte fur gleiche Napkuchenhohen gesorgt 
werden mu/3. y 

Durch die erf indungsge m ape Behandlung vird also der 
Durchlap der aus de m Filterhilfsmittel gebildeten Filter- 
schrcht erhoht bzw. der Gegendruok erniedrigt 

Wie sich aus der Tabelle ergibt, 1st durch die Behand- 
lung exn Produkt mit eine m wesentlich verbesserten Wasser- 
wert hergestellt. ' 



PATENTANWALTE 

DUSSELDORF ESSEN DIPL.-PHYS. DR. PETER PALGEN 

DIPL-PHYS. DR. H. SCHUMACHER 

EUROPEAN PATENT ATTORNEYS 



UNSER ZEICHEN: DriVra/Wa 

( 4) %m dusseldorf, den 10.09.1996 



RETTENMAIER & SOHNE GMBH + CO. 
in 73494 Ellwangen-Holzmuhle. 



Patentanspriiche 



1. Filterhilfsmittel welches kleinteilige Partikel 
aus Pflanzenfasern umfapt, dadurch gekennzeichnet, da/3 die 
Partikel einer Fliissigkeitsbehandlung unterzogen worden 
sind, die die sensorisch wirksamen Stoffe aus den Pflanzen- 
fasern entfernt. 

2. Filterhilfsmittel nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 die Partikel Holzpartikel umfassen. 

3. Filterhilfsmitteln nach Anspruch 2, dadurch ge- 
kennzeichnet , da/3 die Partikel Holzfasern umfassen, 

... * 

4. Filterhilfsmitteln nach Anspruch 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dap die Partikel Holzzerkleinerungsreste um- 
fassen. 

5. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet, da/3 die Holzpartikel einer Be- 
handlung mit einer unverdiinnten Lauge unterzogen worden 
sind. 
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6 . Filterhilfsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet, da{3 die Holzpartikel einer Be- 
handlung mit einer unverdvinnten Saure unterzogen worden 
sind. 

7 . Filterhilfsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet , da|3 die Holzpartikel einer Be- 
handlung rait einem organischen Oder anorganischen Losungs- 
mittel unterzogen worden sind. 

8 . Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet, da(3 die Holzpartikel einer Be- 
handlung mit Wasser unterzogen worden sind. 

9. Filterhilfsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 
8, dadurch gekennzeichnet, da(3 es mindestens zwei nach un- 
terschiedlichen Verfahren zerkleinerte Anteile der Partikel 
enthalt . 

10. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 
3, dadurch gekennzeichnet, dap es mindestens zwei auf unter- 
schiedliche Abmessungen zerkleinerte Anteile der Partikel 
enthalt. 

11. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 

10, dadurch gekennzeichnet, da0 es Anteile aus mindestens 
zwei unterschiedlichen Ausgangsmaterialien hergestellten 
Partikel enthalt. 

...... j 

12V. Filterhilfsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 

11, dadurch gekennzeichnet, da0 es andere^ die Filtrations- 
eigenschaften nicht beeinf lussende organische Oder anorgani- 
sche Anteile enthalt. 

13. Filterhilfsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 

12, dadurch gekennzeichnet, da(3 es andere filteraktive An- 
teile enthalt. 



14 . Fiterhilf smittel nach einem der Anspruche 1 bis 

13, dadurch gekennzeichnet, daB es andere mineralische fil- 
teraktive Anteile enthalt. 

15. Filterhilf smittel nach einem der Anspruche 1 bis 

14, dadurch gekennzeichnet, daB es Kieselgur enthalt. 

16. Filterhilf smittel nach einem der Anspruche 1 bis 

15, dadurch gekennzeichnet, daB die groflte P art ike labmes sung 
des filtrierfertigen Filterhilf smitteH unterhalb 1,0 mm 
liegt. aiA^H^fu^ 

17. Verfahren zur Herstellung des Filterhilf smittels 
nach einem der Anspruche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Partikel wahrend einer Einwirkungsdauer Jjr. der Be- 
handlungsf liissigkeit digeriert werden. \mTY / 

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennezeich- 
net, dap die Temperatur der Behandlungsf liissigkeit wahrend 
der Behandlung im Bereich der Umgebungs temperatur liegt. 

19. Verfahren nach Anspruch 17 oder 18, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Temperatur der Behandlungsf liissigkeit 
wahrend der Behandlung 50-130°C betragt. 

20. Verfahren nach einem der Anspruche 17 bis 19, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur der Behandlungs- 

. f liissigkeit wahrend der Behandlung unter 100°C liegt und die 
Behandlung unter Atmospharendruck erfolgt. ^uSViMC '• a&q °r 

21. Verfahren nach Anspruch 19 und 20, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Behandlung mit unverdiinnter Lauge erfolgt 
und die Temperatur der Lauge wahrend der Behandlung 70 bis 
90 ° C betragt. ~^0—°l0 °C 

22. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Konzentration der verdiinnten Lauge 5 bis 10 



Gew.-% betragt. 
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23. Verfahren nach Anspruch 21 oder 22, dadurch ge- 
kennzeichnet, dap als Lauge Natronlauge verwendet wird. 

24. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis. 23, da- 
durch gekennzeichnet, da0 die Einwirkungsdauer so bemessen 
wird, da|3 hdchstens 10 Gew.-% atro der Holzinhaltsstof fe 
entfernt werden. 

25. Verfahren nach einem der Anspriiche 21 bis 24, da- 
durch gekennzeichnet , da|3 die Einwirkungsdauer 5 bis 120 min 
betragt . 

26. Verfahren nach einem der Anspriiche 21 bis 25, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Stoffdichte bei der Einwirkung 

Her T,3)irjp ? hi?: 14 4 hol-T-Hrri- . 

27. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 26, da- 
durch gekennzeichnet,, dap die Partikel nach der Einwirkungs- 
dauer gewaschen, neutralisiert und getrocknet werden. 

28. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 27, 
dadurch gekennzeichnet, daB die PartikelgroBe bei der Be- 
handlung bis zu 10 mm, vorzugsweise 0,5 bis 1,0 mm betragt. 

29. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 28, da- 
durch gekennzeichnet, dap die Partikel nach der Behandlung 

uri'd voiT oder nach dem Trocknen weiter zerkleinert werden. 

* ! 'f 

30. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 28, da- 
durch gekennzeichnet, da/3 die Partikel nach der Behandlung 
und dem Trocknen klassiert werden. 

31. Die Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus 
Pf lanzenfasern, die einer Einwirkungsdauer einer Flussig- 
keitsbehandlung unterzogen worden sind, die die sensorisch 



wirksamen Stoffe aus den Pf lanzenf asern entfernt, als Fil- 
terhilfsmittel. 

32. Die Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus 
Pf lanzenfasern, die nach einera der Anspruche 17 bis 30 her- 
gestellt sind, als Filterhilf smittel . 

33. Die Verwendung nach Anspruch 31 oder 32 in der 
Getranke-, insbesondere Bierf iltration. 



PATENTANWALTE . 

dOSSELDORF ESSEN DIPL-PHYS. DR. PETER P ALGEN 

° DIPL-PHYS DR. H. SCHUMACHER 

EUROPEAN PATENT ATTORNEYS 



unser zbichen: Dr JPTraAVa dOsseldorf. den 10.09. 1996 

(4) 96 060 



RETTENMAIER & SOHNE GMBH + CO. 
in 73494 Ellwangen-Holznriihle. 



enfassung: 



Das Filterhilf smittel umfa(3t kleinteilige Partikel aus 
Pf lanzenfasern, die wahrend einer Einwirkungsdauer einer 
Fliissigkeitsbehandlung unterzogen worden sind, die die sen- 
sorisch wirksaraen Stoffe aus den Pflanzenf asern entfernt. 
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Munchen, den 1i MAI, 1998 

Ferndurchwah 1 : ( 089 ) 2 1 95-2822 



Djatsches Patentamt 



80297 MOnchen 



Aktenzeichen: 
Anmeldernr. : 
Herzog 



197 10 315.4-27 
7950039 



Patentanwalte 

Pal gen und Kollegen 

Mulvanystr. 2 
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Ertei lungsbeschluB 



Auf die Anmeldung 197 10 315.4-27 des/der Herrn, Frau, Firma 

Herzog. Stefan. 80333 Munchen. DE; 
wird ein vom 14.03.1997 an laufendes Patent 
unter der Bezeichnung 



mit den Unterlagen gemaB beigefugter Ablichtung des Vordrucks 
P2480, die Bestandteil dieses Beschlusses ist, 

ertei It. 

Das Patent fuhrt die Nummer 19710315. 

Die Erf indernennung unterbleibt antragsgemaB . 

Auf die umseitig abgedruckte Rechtsmittelbelehrung wird hingewiesen. 
Prufungsstel le fur Klasse B01D 
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